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NOVE ZARIADENIE PRE PAPIEROVU CHROMATQGRAFIU
S PLYNULOU ZMENOU KONCENTRACIE ROZPUSTADLA

V. KOMAN, V. PALO

Katedra technickej mikrobioldgie a biochémie, Specializdcia mlieko — tuky Slovenskej
vysokej Skoly technickej v Bratislave

Chromatografia sa v mnohych pripadoch ukazuje ako jedna z najuspesnej-
$ich preparaénych metéd. Pri obzvlast citlivych latkach je jedinou analytickou
metédou.

Niekedy mozno lepsie rozdelenie zmesi latok dosiahnut postupnou zmenou
koncentracie kvapalnej fizy. Podla prac C. Golumbica [2, 3] a R. C. Archi-
balda [1] k chromatografickému oddelovaniu latok dochadza medzi organic-
kymi éinidlami a vodou. J. Spitery a G. Nunez [4] poukazujia na to, Ze
pri urditej koncentracii rozpastadla budd sa oddelovat iba uréité ¢leny homo-
logického radu mastnych kyselin. H. H. Hahn [5], G. A. Howard a A. J. P.
Martin [6] pouzivaji pri oddelovani mastnych kyselin o réznych koncentra-
cidch metanol a acetén. W. M. L. Crombie a spolupracovnici [7] uvadzaji
optimélne koncentraéné stupne aceténu pre oddelovanie nasytenych a nena-
sytenych mastnych kyselin. W. Kapitel [8] rozdelil mastné kyseliny C4—C,4
v koncentraénom rozmedzi aceténu 20—80. Koncentraéné zmeny rozpustadla
vyuzivaji vo svojich pracach i H. P. Kaufmann [9], G. A. Garton,
A. K. Lough [10] a i. V uvedenych pripadoch k zmene koncentracie rozpus-
tadla dochadzalo preruSovane po vadésich-mensich stupfioch. Nevyhodou pri
tom bola obtaznost a zdlhavost, ako aj to, %e sa pri rozdelovani zmesi nemohli
uplatnit koncentricie medzi dvoma po sebe nasledujicimi koncentraénymi
stupniami.

K. A. Donaldson a spolupracovnici [11] zaviedli pri chromatografickom
oddelovani organickych kyselin na stipci sposob s plynulou zmenou koncen-
tracie rozpustadla, ¢im bola odstranend neudast parcidlnych koncentracii pri
oddelovani. Podobny spésob pouzili pri svojich pracach E. J. Roberts
a A. Mason [12].

Poznatky plynulej zmeny koncentracie rozptustadla preniesol F. Franks [13]
do oblasti papierovej chromatografie. Za takychto podmienok rozdelil rad na-
sytenych mastnych kyselin Cg—C,g. Tym istym spdsobom rozdelil i skupinu
povrchovo aktivnych latok éistiacich prostriedkov [14].

Experimentalna cast

Pri stanovovani vysSich mastnych kyselin sme pouZivali Franksov spésob. Poznatky
a vysledky sme uZ opisali [15]. Franksov sposob dovoluje oddelovat iba obmedzeny
pocet vzoriek. Pre nasSe tdely zhotovili sme na zhodnom principe zariadenie pre papierovi
chromatografiu, ktorym moZno za rovnakych pracovnych podmienok stiéasne oddelovat
takmer Tubovolny pocéet vzoriek.
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Zariadenie

Na obr. 1 je znazornené chromatografické zariadenie, ktoré pracuje s plynulou zmenou
koncentracie rozpastadla podas vyvijania. 4 je zasobnik koncentrovaného rozpustadla,
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Obr. 1. Schéma zariadenia.

ktoré preteka cez vyrovnavaciu nadobku B a uzavieraci kohut C do rozdelovaéa D s dvo-
ma tlaGkami, ktorymi sa reguluje rovnaky pritok rozpustadla k obidvom poéitadom
kvapiek E (nddobky na vizudlne poéitanie kvapiek). Tieto st spojené s dvoma tenkymi
sklenymi rurkami — privodnymi kapildrami — ktorymi sa vedie koncentrované roz-
pustadlo do vyvijacej nadobky G (pozri aj obr. 2). Vyvijacia nadobka je zhotovens
z 3 mm hrubého plechu z nehrdzavejticej ocele. Je obdiznikového tvaru o obsahu 500 ml.
Na boku mé dva vytokové otvory S, ktorymi vyteka rozpustadlo presahujuce kalibro-
vany obsah nadobky. Na vrchu je Zliabok uzavrety vrchndkom V, v ktorom su dva otvo-
ry pre privodné kapildry R. Vrchnék je k Zliabku upeviiovany dvoma zachytnymi skrut-
kami s kridlovymi maticami }/. Na boku Zliabku je 0,5 cm otvor pre privod inertného
plynu, ktory je dierkovanou rirkou vedeny pozdiz celého dna #liabku a sltZi na miesanie
rozpustadla. Predné a zadnd stena Zliabku je niZSia neZ bo¢né steny. Do Strbiny vytvo-
renej Gelnou a zadnou stenou, ako aj vrechnakom sa vkladaju konce sklenych dosiek H.
Medzi tieto sa pri chromatografovani vloZia chromatografické papiere tak, aby ich konce
vyénievali a siahali do rozpusStadla v Zliabku. Sklené dosky st z hladkého zrkadlového
skla o rozmeroch 35 x 45,5 cm. Spodné a vrchné dosky maju 10 mm hrabku. Medzi
nimi st tri dosky, kazda o hribke 3 mm. Vyvijacia naddobka je upevnena do stojana,
ktory zéarover nesie sklené dosky.



Zariadenie pre papierovu chromatografiu 515

Pred pokusom sa chromatograficky papier upravi podla obr. 3 a nastavi sa prietokovéa
rychlost koncentrovaného rozpustadla tlaékami na rozdelovaéi D, priéom sa stiasne

Obr. 2. Vyvijacia nadobka s dvojicou privodnych kapildr a s poéitaémi kvapiek.
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Obr. 3. Tvar chromatografického papiera pouZivany pri chromatografii s opisanym zaria-
denim.

sleduje mnoZstvo rozpustadla vytedeného z otvorov S za urdity ¢as. Po ziskani urditej
zédkladnej hodnoty prietokovej rychlosti moZno jej stalost kontrolovat podtom kvapiek
pretekajucich poéitaémi E. Po nastaveni zvoleného prietoku sa do nadobky vleje 500 ml
rozpustadla o vychodiskovej koncentréacii (koncentracia, od ktorej sa zane vyvijat).
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Potom sa medzi skld vloZia chromatografické papiere, ktoré sa priloZia obojstranne
k zliabku tak, aby konce vystrihnutych papierovych prazkov — knétov — siahali asi
1 em pod hladinu rozpustadla. Sklé sa upevnia k Zliabku vrchndkom a utesnia sa k né-
dobke plastelinou. Tym je priestor vo vyvijacom Zliabku tiplne uzavrety. Rozpustadlo
sa zaéne premieSavat inertnym plynom alebo vzduchom. Staéasne sa otvori privod kon-

/.

centrovaného rozpustadla zo zasobnej nddobky a poznadi sa ¢as — zadiatok vyvijania.

/.

Podas vyvijania sa moézZe zistit koncentracia rozpustadla vo vyvijacej nddobke v Iubo-
volnom ¢ase. (Spésob vypodtu koncentracie uvedieme v inej praci.) To umoznuje sledo-
vat pohyb jednotlivych zloZiek zmesi priebehom oddelovania (latky so znamym kon-
centraénym optimom oddelovania). Vyvijanie sa moéZe uskutoétiovat i pri jednej kon-

”

centrécii pocas akéhokolvek dasu — odstavi sa pritok koncentrovaného rozpustadla do
vyvijacej nddobky; potom sa znova moZe pokraovat vo vyvijani s meniacou sa koncen-

3

traciou rozpustadla.

Diskusia

Uvedené zariadenie s plynulou zmenou koncentracie rozpistadla ma oproti
uZ opisanym zariadeniam [11, 12, 13] vyhodu v tom, Ze moZno na fiom odde-
lovat sidasne a za rovnakych pracovnych podmienok velky pocet vzoriek.
V porovnani s predchadzajicimi spésobmi je vyhoda vo vlastnej postupnosti
zmien koncentracie nepretrzitym spdsobom v celom zvolenom koncentra¢nom
rozsahu.

Cely systém je dokonale uzavrety a syteny parami rozpustadla. Tym sa
i napriek kratSej dobe vyvijania a mensej vzdialenosti ¢ela od Startu dosahuje
ostré rozdelenie.

Celé zariadenie je pomerne jednoduché. Rychlost zmien koncentracie je
lahko regulovatelnd a mozno vyvijat Iubovolni dobu rozpistadlom o tej istej
koncentracii. To mozno s dspechom vyuzit na uréovanie optimalnych koncen-
tracii rozdelovanych zmesi, ako aj na preparaéné tdely &istych latok. Vsetky
pouzité spoje medzi sklenymi rirkami boli z plastickej latky. Zariadenie je
potrebné pred pokusom vyrovnat do vodovahy. Namiesto pretlakového mieSania
bolo by vyhodnejsie mechanické mie§anie rozpustadla, lebo pri neopatrnej
reguldcii privodu plynu drobné kvapodky rozpustadla lahko vystrekuju na
neponoreny papier a na tomto mieste potom &elo postupuje nerovne.

Suhrn

Opisali sme nové zariadenie pre papierovi chromatografiu s nepretrzitou
zmenou koncentracie rozpustadla podas vyvijania. Mozno nim za rovnakych
pracovnych podmienok stidasne oddelovat znaéné mnozstvo vzoriek nanese-
nych na celej Sirke chromatografického papiera. V désledku dokonalého sytenia
celého systému st oddelené zlozky ostro ohraniené, doba vyvijania je pritom
kratsia.
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Uvedené zariadenie mozno s vyhodou pouzit v laboratériach pri sériovom
spracovavani vicésieho mnozstva vzoriek.

v’

Vysledky ziskané pri oddelovani vys§ich mastnych kyselin, ako aj sp6sob
sledovania zmien koncentracie podas vyvijania uvedieme v daldej praci.

HOBOE OBOPYIOBAHUE JIf XPOMATOIPAOUY HA BYMATE ITPU
HEINPEPBIBHOM N3MEHEHVN KOHOEHTPALIY PACTBOPUTEJIA

B. KOMAH, B. I[IAJIO

Kadenpa TexHuueckoil MUKPOOHOIOrul i OMOXUMAHM, CHELHAJIM3ALMA MOJIOKO — KHMD
CsioBankoif BhICIIEH TeXHMYeCKOH KoLl B BpaTuciase

BsiBojbl

OnucanHo HoBoe o6opypoBaHMe A XpoMmarorpaduu Ha Oymare NpM HeEIpPepPHIBHOM
HM3MeHEeHUH KOHUEHTPALMH PAacTBODUTEIS B TeUEHHH IPOSBICHUsA. ITHM, METONOM BO3MOMHO
OJTHOBPEMEHHO IeJINTh G0JIbIIOe KOJIMYecTBO 00pa3li0B HaHECEHHLIX ITO LiesIofl mMpUHE XPo-
Martorpaduueckoii SyMaru IpM OXMHAKOBBIX pabounx ycioBusx. B pesysbraTe mojpHOro
HaCBHIIEHUS 1eJI0}i ¢ MCTeMbI OT/eJIeHHEIe KOMIOHEHTLI OCTPO OTPaHHYEeHE M BPeMsA MpOABIIeHUs
IIpM 3TOM KOpOYe. , -

C BLIr0JI0if BO3MOKHO IPUBEeHHEIH cI0cO0 NMpUMEHUTH B yabopaTopuy i cepHitHO
obpaboTku 6oibliero KojimyecTsa 06pasIoB.

PeaynbTaTsl 1 pUOGpETeHHbIe NPU JeJEHMU BLICIIMX KHUPHHX KHCJIOT, KaK M cHocob Ha-
6m10/1eHMA U3MEHEeHHNH KORLCHTPALMY B TeUeHUH NPOABIICHAM OYAyT NPUBEICHHLI B CJIENYIO-
el paboTe.

Hoctynuso B pexakumio 4. 1. 1958 r.

NEUE VORRICHTUNG FUR DIE PAPIERCHROMATOGRAPHIE
MIT KONTINUIERLICHER KONZENTRATIONSANDERUNG DES
LOSUNGSMITTELS

V. KOMAN, V. PALO

Lehrstuhl fiir technische Mikrobiologie und Biochemie, Spezialisierung Milch — Fette
an der Slowakischen Technischen Hochschule in Bratislava

Zusammenfassung

Die Autoren beschrieben eine neue Vorrichtung fiir die Papierchromatographie mit
kontinuierlicher Konzentrationsénderung des Losungsmittels wéhrend des Entwickelns
des Chromatogramms. Diese Vorrichtung ermdglicht die gleichzeitige Trennung einer
bedeutenden Menge von Mustern, welche auf der gesamten Breite des chromatographi-
schen Papiers unter gleichen Arbeitsbedingungen aufgetragen werden. Zufolge einer
griindlichen Sattigung des gesamten Systems werden die einzelnen Komponenten scharf
abgegrenzt, wobei die Entwicklungsdauer kiirzer wird.

Das angefiihrte Verfahren kann mit Vorteil in Laboratorien bei serienmissiger Ver-
arbeitung einer grosseren Menge von Mustern angewandt werden.

" Die bei der Trennung hoherer Fettsiuren erhaltenen Ergebnisse, ebenso auch das
Verfahren zur Untersuchung der Konzentrationséinderung wihrend des Entwickelns,
werden angegeben werden.

In die Redaktion eingelangt dep 4. 1. 1958
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